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1. Objetivo

e  Establecer los métodos para realizar la calibracién de termocuplas.
e Determinar una tabla de calibracion, donde se evaluara el valor de fuerza electromotriz generada por la termocu-
pla a calibrar en funcién de la temperatura y su incertidumbre.

2. Alcance

Este procedimiento afecta a todo tipo de termocuplas con o sin cables de compensacion o extension, con las siguientes
caracteristicas:

e De inmersion

e Longitud minima 400 mm

e Diametro maximo 8 mm

Ademas, se calibraran en los valores de temperatura seleccionados (tres como minimo), y en el rango comprendido en-
tre 300°C y 1100°C segun la siguiente tabla, que se muestra a continuacion:

J

300a1100

0,1 °C+0,001*t

300 a 400

3. Definiciones y abreviaturas

3.1. Medicién: Se considerara a un grupo de cuatro barridas (lecturas) de cada canal del scanner (o cada sensor a me-
dir).

3.2. Junta Fria: Unién del termopar que esté4 a una temperatura conocida, normalmente 0 °C, y que sirve como referen-
cia de temperatura.

4. Documentacion de referencia

4.1. ITS90. “International Temperature Scale of 1990”, Metrologia, 27, 3-10,1990.

4.2. Low Level Measurements, J.F. Keithley, J. R. Yeager, R.J. Erdman, 2013.

4.3. NIST Monograph 175 (ITS90).

4.4. "Calibration of Thermocouples”, EURAMET cg-8, version 2.1.

4.5. Handbook of Temperature Measurement Vol. 3: The Theory and Practice of Thermoelectric Thermometry, Robin E.
Bentley.

5. Responsabilidades

5.1. Del Coordinador de la Unidad Técnica Calor
Supervisar la realizacion de las calibraciones. Verificar que se cumplan los procedimientos y revisar los resultados.
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5.2. Del personal del laboratorio

Realizar las calibraciones aplicando el presente procedimiento. Procesar los datos correspondientes y emitir el certifica-
do.

. Instrumentos de referencia

6.1. Termocuplas patrones tipo S con junta fria en 0 °C, rango de trabajo 0 °C a 1150 °C. Identificadas como SELEC-

TROQ9 y SELECTRO12.

6.2. Juntas frias de referencia identificadas como JFE1y 2, JFJ1y 2, JFK1y 2, JFS 1y 2, JFT1 y 2.

6.3. Horno, marca FLUKE, modelo 9112B, thermocouple calibration furnace, nimero de serie BOC111, HART SCIENTI-

FIC, rango de trabajo 300 °C a 1100 °C.

6.4. Horno calibrador marca AXL, modelo B1100.

6.5. Bloques ecualizadores de plata, cobre niquelado, acero inoxidable.

6.6. Nanovoltimetro digital (multimetro) marca Hewlett Packard, modelo HP 34420A, rango de trabajo: 0 mV a
100mVyOmvailV.

6.7. Scanner marca Keithley, modelo 705, con plaqueta marca Keithley, modelo 7059.

6.8. Computadora personal.

6.9. Programa 2CALITER

. Condiciones Ambientales

La temperatura del laboratorio debera estar comprendida en: (23 + 5) oC y la humedad relativa ambiente menor que
80 %hr.

. Instrucciones para la calibraciéon
Al efectuar la calibracion se deben tener en cuenta las siguientes condiciones:

8.1. Se introducira un bloque ecualizador en el horno de calibracién que se utilizara durante la calibracién. La eleccién
del bloque dependera del criterio del personal técnico del laboratorio, estara en funcién de la exactitud, rango y ca-
racteristicas de la calibracion. Una vez instalado el bloque, en el centro del horno se insertan las termocuplas pa-
trones, y las termocuplas a calibrar a la misma profundidad.

8.2. Si la termocupla a calibrar no posee junta fria de referencia, se utilizara la que dispone el laboratorio.

8.3. Se colocan las juntas frias en el bafo de hielo, realizado segun el procedimiento PECO1.

8.4. Se selecciona utilizando el controlador del horno, la temperatura maxima de calibracion.

8.5. Para la calibracion se utiliza el programa 2CALITER, que se inicia ingresando todos los datos solicitados de los pa-

trones y equipos que se utilizaran.

8.6. Una vez estabilizada la temperatura del horno, se selecciona la opcién “medir” del programa. Se realizan por lo

menos dos mediciones. En funcion de las desviaciones estandar de la temperatura del horno y de la exactitud requerida

en la calibracién, el personal técnico decidira si las mediciones realizadas son aceptables o no, para ser archivadas.

8.7. Luego se procede a disminuir su temperatura hasta el siguiente valor de calibracién solicitado.

8.8. Se repite el item 8.6. hasta llegar al valor minimo de temperatura a calibrar.

8.9. Se repite lo indicado en los items 8.4 a 8.8.

8.10. Una vez que se cuenta con los valores medidos y los resultados de los calculos realizados por el programa, se

guarda la informacion de la calibracion, en tres archivos que se detallan a continuacion:

"%

. ent”: contiene informacion acerca del instrumento a calibrar, los patrones utilizados y los canales en los
que se encuentran conectados.

e  "*gra": contiene los resultados de cada medicion.
° “* sal”: contiene todos los datos obtenidos durante la calibracion.
. Tratamiento de datos

Se obtendran de los archivos “*.gra”, los promedios para cada valor de calibracion solicitado. Estos datos se transfie-
ren directamente a la planilla de calculo “PEC09U_tipo_.xIsm “.
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10. Modelo de medicion e incertidumbres

Se determina el valor de fuerza electromotriz generada sobre los terminales de la termocupla, la fem medida (F.),
mediante la siguiente expresion:

Fx = Fy + 81+ 82+ 03+ 04+ 05+ 86+ 87+ 88+ Cx + 89+ 610 + 811+ 012+ 813 (1)

Donde:

U (Fx) es la incertidumbre de la expresion (1).

Cada una de las componentes de F,, se describen a continuacion:

F.: es la fem corregida de la termocupla a calibrar.

Fu: es la fem correspondiente a la temperatura de calibracién solicitada, para el tipo de termocupla(s) a calibrar (de

acuerdo al NIST Monograph 175 (ITS90)), su incertidumbre U (Fy) se obtiene del promedio de las dispersiones de los
valores de las temperaturas medidas con las termocuplas patrones.

81 es la correccion de la fem debida a la Calibracion de los patrones utilizados, su incertidumbre U(31) se ob-
tiene del certificado de calibracion.

82 es la correccion de la fem debida a la Inhomogeneidad del medio isotermo (temperatura del horno), su incer-
tidumbre U(82) se evalla con las especificaciones del fabricante o con los resultados de la caracterizacion del horno
utilizado.

03 es la correccion de la fem debida a la Resolucidn del voltimetro para los termometros patrones, su incer-
tidumbre U(83) se considera V2 digito de la resolucién del voltimetro.

04 es la correccion de la fem debida a las fems parasitas de los patrones, obtenidas de los archivos generados del
item 9, su incertidumbre U(84) se evalia tomando en cuenta el maximo valor de las fem parasitas obtenidas.

85 es la correccion de la fem debida a la deriva de los patrones (obtenidas del historico de las calibraciones), su
incertidumbre U(85) se evalua la deriva maxima para los patrones.

66 es la correccion de la fem debida al Error de la junta fria de referencia utilizada, su incertidumbre U(56) se
evalla con su certificado de calibracién. Esta componente se considera nula en caso de que la termocupla venga pro-
vista de junta fria de referencia.

67 es la correccion de la fem debida a la Exactitud del voltimetro para los termémetros patrones, su incerti-
dumbre U(87) se evalta con las especificaciones del fabricante.

08 es la correccion de la fem debida a la Inhomogeneidad de las termocuplas patrones, su incertidumbre
U(38) se evaltia con su certificado de calibracion.

SCx es la correccion de la fem debida a las Correcciones de la termocupla, obtenidas de los archivos generados
del item 9, su incertidumbre U(89) se obtiene del promedio de las dispersiones de los valores obtenidos.

89 es la correccion de la fem debida a la Repetibilidad de la termocupla a calibrar, su incertidumbre U(510) se
obtiene de la desviacion estandar de las correcciones obtenidas.

810 es la correccion de la fem debida a la Resolucion del voltimetro para la termocupla a calibrar, su incerti-
dumbre U(811) se evalua de igual forma que U(83).

811 es la correccion de la fem debida a la Exactitud del voltimetro para la termocupla a calibrar, su incerti-
dumbre U(812) se evalua de igual forma que U(87).

812 es la correccion de la fem debida a las fems parasitas de la termocuplas a calibrar, obtenidas de los archi-
vos generados del item 9, su incertidumbre U(813) se evalta tomando en cuenta el maximo valor de las fem parasitas
obtenidas.

813 es la correccién de la temperatura debido a la Inhomogeneidad del termopar, su incertidumbre U(814) se conside-
ra el 20% del valor de la tolerancia de la Clase 2 para el tipo de termocupla, de acuerdo a la IEC 60584-2. Esta compo-
nente se considera nula para termémetros con otro tipo de sensor.
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11. Ejemplos de Balance de incertidumbre

Tabla 1. Balance de incertidumbre para una termocupla tipo K

Fuente de incertidumbre Simb Valor estim Tipo | Dis | Intervalo () |Fac uj Vi Ci (cu)? | W-s %
Fem de la TC a calibrar para una Temp Ftr 43550,911 | pv | Al N 0,21|°C| 32 38 pnv/°C | 6,3E+01| 1E+02 9%
Calibracion de la referencia 31 0 °C | BN N 1,000 | °C | 2,0 0,50 [ °C [ 50 38 nVv/°C |3,7E+02| 3E+03| 53%
Inhomogeneidades del medio isotermo 52 0 °C BR R 0,250 | °C | 1,7 0,14 | °C [ 50 38 puv/°C |3,1E+01| 2E+01 4%
Resolucion del voltimetro-referencia 53 0 w | BR | R 0,005 [ uv | 1,7 0,0029 | uV [ 50 1 8,3E-06 | 1E-12 0%
Fem's parasitas TC (patrones) 54 0 w | BR [ R 1,150 | pnv | 1,7 0,66 | uVv [ 50 1 4,4E-01| 4E-03 0%
Deriva de la TC patré6n &5 0 °C | BR R 0,020 [ °C | 1,7 0,01 °C| 32 38 nv/°C | 2,0E-01| 6E-10 0%
Error de la Junta Fria 56 0 °C BR R 0,010 °C | 1,7 0,0059 [ °C | 50 38 puv/°C | 5,1E-02| 2E-15 0%
Exactitud del voltimetro-referencia &7 0 w | BR R 2,142 [ uv |1,7 1,24 | pVv [ 50 1 1,5E+00| 5E-02 0%
Inhomogeneidad de la termocupla ref 58 0 w | BR [ R 1,700 | pnv | 1,7 0,98 | uv [ 50 1 9,6E-01| 2E-02 0%
Correccion de la termocupla a calibrar Cx -39,693 nv | Al N 8,28 | uv| 16 1 6,8E+01| 3E+02 10%
Repetibilidad de la termocupla 89 0 uw | Al N 5,96 | uv [ 16 1 3,5E+01| 8E+01 5%
Resolucién del voltimetro-instrumento 310 0 w | BR | R 0,010 [ uv | 1,7 0,0058 | uV [ 50 1 3,3E-05| 2E-11 0%
Exactitud del voltimetro-instrumento 811 0 uw | BR R 2,142 [ uv | 1,7 1,24 | uV | 50 1 1,5E+00| 5E-02 0%
Fem's parasitas TC (a calibrar) 312 0 uw | BR R 1,150 | pv | 1,7 0,66 | uV | 50 1 4,4E-01| 4E-03 0%
Inhomogenedidad del termopar a calibrar 313 0 °C BR R 0,500 | °C | 1,7 2,9E-01 °C| 4 38 puVv/°C |1,2E+02| 4E+03 18%
Fem medida Fx 43590,603 nv . N 52,011 | pV | 2,0 26,321 | pV| 149 100%
v 14 4
| 43590,603 + 52,011 pVv

Tabla 1: Balance de incertidumbre para una termocupla tipo K, con un factor de cobertura k=2, que corresponde a un ni-
vel aproximado de confianza del 95 %.

Tabla 2. Balance de incertidumbre para una termocupla tipo S

Fuente de incertidumbre Simb Valor estim Tipo | Dis| Intervalo () |Fac| uj Vi Ci (ciup)? %
Fem de la TC a calibrar para una Temp Ftr 10791,588 | uv | Al N 0,46 |°C| 32 12 | uv/°C |3,0E+01| 29%
Calibracion de la referencia 81 0 °C| BN [ N 1,000 [ °C [2,0 0,50 °C| 50 12 | uv/°C |3,5E+01| 33%
Inhomogeneidades del medio isotermo 52 0 °C| BR | R 0,250 | °C | 1,7 0,14 °C| 50 12 | puv/°C |2,9E+00| 3%
Resolucién del voltimetro-referencia a3 0 uw | BR R 0,005 | pv | 1,7 0,0029 [ uv | 50 1 8,3E-06 0%
Fem's parasitas TC (patrones) 54 0 uw | BR R 1,150 | pv | 1,7 0,66 | uv| 50 1 4,4E-01 0%
Deriva de la TC patrén 55 0 °C | BR R 0,020 | °C | 1,7 0,01] °C| 32 12 | pv/°C | 1,4E-04 0%
Error de la Junta Fria 56 0 °C | BR R 0,010 | °C | 1,7 0,0059 [ °C| 50 12 | pv/°C | 3,5E-07 0%
Exactitud del voltimetro-referencia o7 0 nv BR R 0,832 nv | 1,7 0,48 |uv| 50 1 2,3E-01 0%
Inhomogeneidad de la termocupla ref 58 0 uv | BR R 1,700 | pv | 1,7 0,98 |uv| 50 1 9,6E-01 1%
Correccién de la termocupla a calibrar Cx 11,900 nv Al N 548 |uv| 16 1 3,0E+01 29%
Repetibilidad de la termocupla 89 0 nvo| Al N 0,62 |uv| 16 1 3,9E-01 0%
Resolucion del voltimetro-instrumento 310 0 uv | BR R 0,01 nv |17 0,0058 | pv | 50 1 3,3E-05 0%
Exactitud del voltimetro-instrumento 811 0 uv | BR R 0,83 nuv |1,7 0,48 |pv| 50 1 2,3E-01 0%
Fem's parasitas TC (a calibrar) 812 0 w | BR[| R 1,15 | uv | 1,7 0,66 | uvV| 50 1 4,4E-01 0%
Inhomogenedidad del termopar a calibrar 3813 0 °C BR R 0,30| °C (1,7 1,7E-01 | °C 4 12 nVv/°C |4,2E+00 4%
Fem medida Fx 10779,688 | pv . N 20,327 | pV | 2,0 10,240 | pv| 97 100%
r Ld L4
| 10779,688 + 20,327 Vv

Tabla 2: Balance de incertidumbre para una termocupla tipo S, con un factor de cobertura k=2, que corresponde a un ni-
vel aproximado de confianza del 95 %.

12. Confeccion del certificado de calibracion
Ademas de lo establecido en el capitulo 9 del MC, en el certificado de calibracion se informa:
12.1. Una breve descripcion del método de calibracion utilizado y/o la referencia al procedimiento (PEC) aplicado.
12.2. Una tabla con los valores de fem para las temperaturas de calibracion solicitadas y sus respectivas incertidum-
bres.

13. Registro de la calidad

Se conservan registros manuscritos de las observaciones originales, copia de los certificados emitidos, como asi tam-
bién copia de la orden de trabajo, salida de elementos y demas documentacion relacionada, de acuerdo con el Manual
de la Calidad del INTI - Fisica y Metrologia, Capitulo 11.

14. Apéndices y anexos

No Aplica.
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